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The main disclosure concerns a process for the production of pure xylene through 
crystallization of p-xylene containing aromatic mixtures above the eutectic point and 
separation of the crystallite from the adhering mother liquor by passing through an inert 
medium. 

According to the process of the main disclosure the pure p-xylene crystals which have 
been formed in the mother liquor are separated from it on a filter whereby the formed 
filter cake is freed of the attached liquid, which contains the impurities, in such a way that 
an inert medium is passed through the filter cake which displaces the residual mother 
liquor almost completely from the filter cake. 

Prerequisite for obtaining a sufficiently high p-xylene concentration in the crystals is 
sufficiently high bed densities of the filter cake to increase the flow area of the inert 
medium and with it obtain sufficient kinetic energy to overcome the interfacial tension of 
crystal- mother liquor. 

In an execution of the process after the main disclosure it was proposed already to 
increase the bed density of the filter cake in a mechanical way, for example by pressing it 
with a roller. However, using rollers, it often could not be avoided that the crystals 
adhered partially to the surface of the rollers. 

This invention concerns the increase of the purity of the filter cake especially without the 
use of mechanical pressing aids. 

The objective was solved according to the invention in that the inert medium is passed 
through the filter cake at a temperature of maximum 16 °C, preferentially from 12 to 
16''C. Air is preferentially used as the inert medium in the process. 
In a preferred execution of the invention, tiie inert medium is cooled with the filtrate from 
the filter prior to passing it through tiie filter cake. The inert medium can be circulated in 
a closed circuit. 

During the execution of the process of the main disclosure after the inventive 
improvement the crystalline p-xylene forms a dense filter cake with uniform fine pores 
over the total volume during the total time while it is contacted with the inert medium. 
The maintenance of a filter cake with fine pores gives the decisive advantage to the 
inventive process compared to the process of the main disclosure, since for a constant 
mass through-put the kinetic forces of the inert flow medium are larger due to the small 
flow areas in the pores compared to them in a filter cal<e with large pores, which 
improves the removal of the impurities containing liquid film. 

The application of the inventive process is especially advantageous when the bed density 
has values of over 0.5 g/cc. 

The process according to this invention is exemplified with the following example: 
From a suspension of p-xylene crystals in a liquid C8-aromatic mixture, the crystals are 
separated from the filtrate on a typical laboratory rotary cell filter with a 0.5 m2 filter 
surface and liberated from the residual mother liquor by sucking air as inert medium 
through the filter. The suspension had a temperature of -67°C and a p-xylene content of 
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23 wt. %. More than half of it (13 wt.-%) was present as crystals. The filter cake was 25 
mm high and covered 0.275 m2 of the filter surface. The retention time of the p-xylene 
crystals in the air stream was 9 minutes, calculated from the emersion from the 
suspension to the removal from the filter with a wiper. The air passed through the cake 
was recirculated and had a temperature of 15°C. The amount of air was 225 Nm3/h per 
m2 filter cake surface. 

Behind the filter cake there exists a vacuum of 0.47 at. The experiment was carried out 
continuously over several hours. In regular intervals, samples were taken from the filter 
cake and from the filtrate and analyzed. The filtrate contained 1 4.2 wt.-% p-xylene. In the 
removed filter cake a purity of 99. Wt.-% p-xylene was obtained. 
The amount of air in a special execution of the process is chosen such that the pressure 
loss within the filter cake is more than 1 50 torr. 
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1 . Process for the production of pure p-xylene by crystallization of p-xylene from 
aromatic mixtures above the eutectic point and separation of the crystallite as well 
as removal of the crystallite from the adhering mother liquor on a filter by passing 
an inert medium through the ciystals forming a filter cake according to patent 
(registration P 1643 724.4), characterized by the fact that the inert medium is 
passed tlirough the filter cake with a temperature of at most 16°C, preferentially 
12-16°C. 

2. Process according to claim 1, characterized by the fact that the inert material is 
air. 

3. Process according to claim 1 or 2, chai'acterized by the fact that the inert medium 
prior to passing trough the filter cake is cooled with the exiting filti'ate. 

4. Process according to claim 3, characterized by the fact that the inert medium is 

circulated in a closed circuit. 

5. Process according to one of the above claims characterized by the fact that the 
pressure drop within the filter cake is more than 150 torr. 
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PRIBII. ZRUPP GESBIESOHAFG? MIT 
BBSCHHtoOlBR HAFTDNff IN ESSEN 



Verfahren zur Gewinnung von reinem p-Xylol 

Zusatz zum Patent (Anmeldung P 16 43 724.4) 

Die Haupt anmeldung bezieht sioh auf ein Verfahren zur 
ffewinriung von reinem p-Xylol durch Kristallisation von 
p-Xyloi-haltigen Aromaten-Gemischen oberhalb dea 
eutektischen Punktea und A^btrennung des Eriatalllsata von 
anhaftender Mutterlauge durchi Hindurchtreiten eines 
inerten Mediums. 

Nach dem Verfahren der Hauptanmeldung werden die reinen 
p-Xylol-Kristalle, die sich durch Auskristallisieren 
in der Mutterlauge geljildet haben, von dieser auf einem 
Filter weitgehend getrennt, wohei der entstehende 
Pilterkuchen von nooh anhaftender PlUssigkeit, die die 
Verunreinigungen enthait, in der Weise "befreit wird, 
dafl«l durch den Pilterkuchen ein inertes Medium getriehen 
wird, das die restliche Mutterlauge aus dem" Pilterkuchen 
nahezu veils tandig verdrM-ngt. 

Vorauasetzung zum Erreichen einer gentigend hohen 
p-Xylol-Konzentrat'ion in den Kristallen ist eine 
genUgend hohe SchUttdiohte des Pilterkuohens, urn 
die Strbmungsquerschnitte des inerten Mediums zu 
erhShen und damit geniigend kinetische Energie zum 
tlherwinden der Grenzfiaohenapannung Zristall-Mutter- 
lauge zur Verfligung zu hahen. 

Bei einer Ausgestaltung des Verfahrens» nach der Haupt- 
anmeldung ist bereits vorgeschlagen worden, die SohUtt* 



209809/1623 

-1- 



t 937288 

I 

dichte des Filterkuchena auf meohanischem Wege, tei- 
3pielsweise durch Anpressen mlt Hilfe von Walzen, zu 
erhaiien. Jedoch liefl sich 'bisher tei der Venvendung 
von Anpreflwalzen oftmala nicht vermeiden, dafl die 
Kriatalle teilweise an der Oberflfiche der Walzen 
ankle 1) ten. 

Der Brfindung liegt die Auf gate zugrunde, die fieinheit 
des Pilterkuchens zu erhBlien, ina"beaondere ohne die 
Verwendung meehaniacher Anpreflmittel. 

Die Aufgalje wird erflndungagemafl dadurcli gelBst, dafl 
das inerte Medium mit einer Temperatur von hochstena 
16° C vorzugaweiae von 12 - 16° C durch den Pilter- 
kuchen getrieten wird. Ala inertes Medium^wird "bei 
dem Verfahren vorzugaweiae luft verwendet. 

Bei einer vorteilhaften Ausgeataltung der Brfindung 
wird das inerte Medium, iDevor es auf den Pilterkuchen 
geleitet wird, mit Piltrat aua dem Filter gekiihlt. Das 
inerte Medium kami zweckmafligerweise in exsm geschlossenen 
Kreislauf gdftihrt werden. 

Bei der . Durchf iihining des Verfahrena der Hauptanmeldung; 
nach. der erfindungagemaflen Verbesserung weist das 
Kriatalline p-Iylol auf dem Filter wShrend der ge- 
samten Zeit, in der ea von dem inerten Medium umstromt 
wird, einen dichten und U"ber daa geaamte Volumen einheit^ 
lichen feinporigen Pilterkuchen auf. Das Einhalten eines 
feinporigen Pilterkuchena atellt den entscheidenden 7or- 
teil der erfindungsgemaflen Verbesserung gegeniiber dem 
Verfahren der Hauptanmeldung dar. Denn bei einem konstanten 
Mengendurohsatz aind in einem feinporigen Pilterkuchen 
die kinetischen Krafte des inerten StrBmungsmediums 
wegen der kleindn Strafiungaquerschnitte in den Foren 
grbfler als diejenigen in einem groflporigen Pilterkuchen, 
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wodurch der die Verxmteinigungen enthaltende Plttssxg- 
keitsfilm von den Kristallen besser entfemi; wird. 

Die Anwendung des erfindungsgemSfien- Verfahrens iat 
besonders vorteilahaft, wenn die SchUttdichte Werte 
von iiber 0,5 g/cm^ aufweist. 

Das Verfahren nacli der vorliegenden Erfindung sei an 
dem folgenden Beispiel eriautertt 

Auf einem Drehzellenfilter tiblicher Bauart fiir Ver- 
suchszweoke mit 0,5 Filterfiache wurden aus einer 
Suspension von p-Xylol-Krist alien in einem flussigen 
Cn-Aromaten-Gemisch die Eristalle als Filterkuchen 
vom Piltrat abgetrennt und durch Hindurohsaugen von 
Luft al3 inertem Medium von den Resten der Mutterlauge 
befreit. Me Suspension hatte eine Temperatur von 
- 67° 0 und einen Gehalt an p-Xylol von 23 Gew. lo, Hier- 
von lag mehr als die Haifte (13 Gew jS) in Kristallform 
v-or. Der Pilterkuchen war 25 mm dick und bedeckte 
0,275 der Filterf lache , Hie Verweilzeit der 
p-Xylol-Kristalle ±m Luftstrom Taetrug 9 Minuten, 
gerechne-b vom Auftauchen aus der Suspension Ms 
zur Atoahme vom Filter durch einen Abstreifer. Die 
durclx den Kuchen getriebene luf t wurde im Kreislauf 
gefiihrt und hatte eine Temperatur von 15 C« . Die 
Luftmenge hetrug 225 Km^A pro Filterkachenfiache . 

Hlnter dem Filterkuchen herrschte eln Unterdruck von 
0,47 at. Der Versuch wurde kon-tinuierlich tther 
mehrere Stunden gefahren. In regelmSfiigen AhstSnden ■ 
wuf den Prohen vom Filterkuchen und vom Filtrat ge- 
zogen und analysiert. Das Filtrat enthielt 14, 2 Gew, ?S 
;XlI e... ..L I- ahsenommenen Filterkuchen wur^e eine 
Reinheit von 99,2 Gwe.-^ p-XyXol erreloht. 
Die Luftmenge wird in hesonderer Ausgestaltung des 
Verfahrens so gewfthlt, dafl der Druckverlust inner- 
halh des Filterkuohens mehr als 150 Torr hetrSgt. 
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PatentanspriicJie : 



Verfahren zur aewinnung von relnem p-Xylol durch 
Kristallisation von p-Xylol aus Aromaten-Geinisohen 
o'berhal'b dea eutektischen Punktes und Abtrennung des 
Kristallisats sowie Befreiung des Kristallisats von 
anhaftender Mutterlauge auf einem Pil.ter durch Hin- 
durchtreiben eines inerten Mediums durch. die einen 
Filterkuchen bildenden Kristalle nach Patent . . . 
(Anmeldung F 16 43 724.4), dadiirch gekennzeichnet, 
daB das inerte Medium mi t einer Temperatur von 
hSchstens 16° 0 vorzugeweise von 12 - 16° 0, durch 
den Pilterkuchen getrieben wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB als inertes Medium Luft verwendet wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das inerte Medium, hevor es auf den 
Pilterkuchen geleitet wird, mit dem aus dem Filter 
auatretenden Filtrat gektihlt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekemseichnet, 
daB das inerte Medium in einem geschlossenen Kreislauf 
gefiihrt wird. 

5. Verfahren naoh einem der vorhergehenden Ansprtlche, 
dadurch gekennzeichnet, daB der Druokahfall innerhalb 
dea Filterkuchens mehr als 150 GJorr betrfigt. 
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